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Bakalářská práce je zaměřena na přípravu kompozitů s polypropylenovou matricí metodou 
„in situ“ v mixeru Brabender, kdy současně s homogenizací matrice a plniva probíhá 
radikálové roubování PP anhydridem kyseliny itakonové naneseným na plnivu. Jako iniciátor 
byl použit Luperox 101 (2,5-dimethyl-2,5-bis(tercbutyl-peroxy)hexan v koncentraci 0,5 wt %, 
podmínky  210 °C, 30 ot/min, čas míchání po přidání iniciátoru byl 6 min. Polypropylen 
roubovaný anhydridem kyseliny itakonové má funkci kompatibilizátoru plniva a matrice. 
Jako plniva byla zvolena skelná vlákna, vápenec a dva typy dřevěné drti.  
Ke kvantitativní analýze výtěžku roubování byla použita acidobazická titrace a infračervená 
spektroskopie. Stanovená konverze monomeru pro různá plniva nabývala hodnot v intervalu 
od 42 do 87 %.  
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Bachelor thesis is focused on preparation of composite materials with polypropylene matrix. 
The composites were prepared “in situ” with using Brabender mixer. Homogenization 
of matrix and filler and grafting of PP with anhydride of itaconic acid treated filler proceed 
together according to radical mechanism of polymerization. Luperox 101 [2,5-dimethyl-2,5-
di(tertbutyl-peroxy)hexane] was used as an initiator of the reaction, the concentration 
of the initiator was 0.5 wt %, processing temperature 210 °C, 30 rpm. PP-g-IA is 
a compatibilizer between the matrix and the filler. Glass fibers, calcite and two types 
of ground wood pulp were used as filler. 
Two analytical methods were chosen to analyze the efficiency of grafting, acid-base titration 




grafting, polypropylene, anhydride of itaconic acid, glass fibers, ground wood pulp, calcite, 
reactive extrusion, efficiency of grafting 
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ÚVOD 
Bakalářská práce je zaměřena na kompozitní materiály, jež mají v dnešní době rozsáhlé 
použití ve všech oblastech lidské působnosti. Kompozity jsou připravovány spojením 
modifikovaných plastů s plnivy jak organickými, tak anorganickými, syntetickými i 
přírodními. Zajímavé je především zvýšení tuhosti kompozitů ve srovnání s matricí. Částečně 
může být v kompozitech rovněž snížena degradovatelnost. Nevýhodou kompozitních 
materiálů může být obtížnost recyklace,  především u materiálů s anorganickými plnivy. 
Zejména u anorganických plniv je komplikací i špatná adheze k plnivu, což má za následek 
zhoršení kvality konečného produktu. Předmětem bakalářské práce je ovlivnění  adheze 
plniva k matrici. Zlepšení adheze má za následek podstatné zlepšení mechanických vlastností 
materiálu, zejména pevnosti v tahu a ohybu. 
Byly vybrány tři typy plniv, které patří z hlediska technické praxe k nejpoužívanějším 
zejména pro svoji cenovou dostupnost a pozitivní vliv na vlastnosti výsledného materiálu. 
Polypropylen jako matrice, skelná vlákna, dřevěná drť a vápenec jako plniva byly zvoleny, 
aby prezentovaly jistý zjednodušený model kompozitních materiálu s odlišnou polaritou 
plniva a matrice. Bakalářská práce se zabývá roubováním PP v přítomnosti plniva při výrobě 
kompozitu, jako monomer byl vybrán anhydrid kyseliny itakonové. Výsledky práce by měly 




1 LITERÁRNÍ REŠERŠE 
1.1 Roubování polypropylenu deriváty kyseliny maleinové a itakonové 
1.1.1 Polypropylen roubovaný anhydridem kyseliny itakonové 
Modifikační reakce izotaktického PP použitím anhydridu kyseliny itakonové je úzce spojena 
se zlepšením adheze polypropylenové matrice a plniva, zlepšením barvitelnosti a mísitelnosti. 
Použití anhydridu kyseliny itakonové přináší i další výhody [1]. Lze jej připravit 
z obnovitelných zdrojů a také je méně toxický než anhydrid kyseliny maleinové. 
  
Účinnost roubování 
Účinnost roubování závisí na koncentraci peroxidu (Luperox 101) jako iniciátoru reakce. 
Se zvyšující se koncentrací peroxidu se zvyšuje podíl anhydridu kyseliny itakonové 
roubovaného na polymerní řetězec z důvodu zvyšující se koncentrace makroradikálů. 
Zvýšením koncentrace peroxidu nastane β-štěpení a způsobuje snížení molekulové hmotnosti 
modifikovaného PP. Vysoká účinnost roubování je spojena se značným snížením molekulové 
hmotnosti. Přidání i malého množství itakonahydridu (0,11 mol %) vedlo k podstatnému 
poklesu hodnot indexu toku taveniny ve srovnání s čistým PP připraveným extruzí bez 
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Obr. č. 1 – Roubování IA na PP, β-štěpení PP řetězce, homopolymerizaci IA 
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1.1.2 Roubování polypropylenu anhydridem kyseliny maleinové (MA) 
Roubování polyolefinů maleinanhydridem se v průmyslové praxi používá za účelem 
vytvoření kopolymeru, který je schopen  vytvořit chemickou vazbu mezi nepolárními 
polyolefiny a různými polárními plnivy a výztužemi. Další možné použití je v případě 
kompatibilizace polární a nepolární nemísitelné směsi. Ve studii Krause-Sammmartina, 
Lucase, Reboreda a Arangurena [2] byly použity dva různé peroxidy jako iniciátory roubovací 
reakce maleinanhydridu na PP. Jmenovitě dikumylperoxid (DCP) a (1,3-
bis(tercbutylisopropyl peroxy)benzen (DIBP). Jako iniciátory reakce jsou obvykle používány 
dialkydové peroxidy a to z  důvodu vhodné stability a poločasu rozpadu. Krátký poločas 
rozpadu vede ovšem k vytvoření velkého množství radikálů během krátkého časového 
intervalu, což zvyšuje pravděpodobnost výskytu sekundárních reakcí jako např. štěpení PP 
řetězce. Dlouhý poločas rozpadu  může vést k tomu, že termický rozpad peroxidu během 
míchání bude nekompletní, což snižuje efektivitu roubovací reakce. 
 
Štěpení PP řetězce 
Problémem je, že roubovací reakce je doprovázena sekundárními reakcemi, především 
štěpením PP řetězce, tzv. β-štěpením. Štěpení je také iniciováno peroxidem a vede ke snížení 
viskozity finálního produktu. Aby se zabránilo sekundárním reakcím a zvýšila se efektivita 
roubovací reakce, byly do směsi přidávány přísady aromatického charakteru. V této studii 
bylo přidáváno malé množství toluenu k PP tavenině. 
 
Použití různých koncentrací MA 
Aby bylo možné posoudit vliv roubování na molekulovou hmotnost, byl do taveniny PP 
přidán MA bez  přítomnosti peroxidu. Molekulová hmotnost se výrazně nezměnila oproti 
čistému PP. Vyskytla se pouze určitá degradace v průběhu míchání, což je patrné z nárůstu 
hodnoty MFI oproti čistému PP. Se zvyšující se koncentrací peroxidu se zvýšil i počet štěpení 
PP řetězce. Procentuelní zastoupení MA roubovaného na PP bylo zjišťováno pomocí titrace a 
štěpení řetězce na základě měření MFI při teplotě 190 °C. 
Nejlepší výsledky vykazoval PP s obsahem MA 1,5 – 2 pph (0,67 % MA-g-PP) při konstantní 
koncentraci peroxidu 6780 ppm. Přídavek většího množství MA neměl vliv na koncentraci g-
MA, jelikož vyšší koncentrace způsobuje separaci složek. Použité peroxidy jsou více 
rozpustné v MA než v PP, v polymeru se tvoří méně radikálů a efektivita roubování klesá. 
Pokles hodnot MFI se zvyšující se koncentrací MA ve směsi byl způsoben větší 
pravděpodobností reakce mezi makroradikálem a MA. Proto byla preferována roubovací 
reakce před štěpením PP řetězce. Zbytek studie byl vzhledem k výsledkům prováděn 





Obr. 2, obr. 3: srovnání přilnavosti vlákna k matrici bez použití MA a s použitím MA
 
Použití různých typů peroxidů 
DIBP měl pouze malý vliv na molekulovou hmotnost PP, z čehož lze soudit, že při použití 
tohoto peroxidu je favorizována roubovací reakce před štěpením PP řetězce, která může být 
způsobena delším poločasem rozpadu DIBP oproti DCP. Efekt roubování byl při použití obou 
peroxidů v podstatě stejný. Vzhledem k poklesu molekulové hmotnosti při použití DCP a 
srovnatelným účinkům roubovací reakce byl jako vhodnější iniciátor zvolen DIBP. 
 
Roubování MA v přítomnosti toluenu - použití aromatické sloučeniny jako přísady 
snižující štěpení PP řetězce 
Poměr roubovaného PP a produktů vznikajících reakcí s rozpouštědlem se liší v závislosti na 
druhu použitého rozpouštědla. Nízká roubovací schopnost MA a degradace PP řetězce jsou 
způsobeny nízkou reaktivitou mezi makroradikály PP a MA a nízkou rozpustností MA v PP 
tavenině. Důvodem nízké reaktivity MA je symetrie molekuly a nedostatek elektronů okolo 
vazby C=C. Avšak v přítomnosti elektron donorního monomeru je MA aktivován, rozložení 
elektronů je poté nepravidelné a C=O skupina získá charakter aniontového radikálu, což 
změní reaktivitu MA. Dojde ke zvýšení obsahu reaktantů, které reagují s PP řetězcem, což 
omezuje štěpení PP a tím nedochází k jeho degradaci. MFI modifikovaného PP je za těchto 
podmínek nižší. 
V této studii byl přidán toluen, aby se zamezilo štěpení řetězce. Toluen byl přidán ke směsi 
obsahující 8400 ppm DIBP a 1,5 wt % MA. Efektivita roubování se zvýšila přídavkem 
toluenu k reakční směsi při molárním poměru Tol/MA = 0,5. Naopak přidání většího 
množství toluenu snižovalo účinnost roubovací reakce. 
Pro reaktivní extruzi byly zvoleny stejné koncentrace výchozích složek. Efektivita roubování 
byla dokonce vyšší než u předchozího postupu avšak nárůst viskozity směsi svědčil o poklesu 
molekulové hmotnosti. Z tohoto důvodu byl zvolen PP o vyšší molekulové hmotnosti. Jak již 
bylo řečeno,  přídavek toluenu k reakční směsi měl za následek snížení štěpných reakcí PP 
řetězce a uspokojivý podíl roubovaného MA na PP (0,6 – 1 %) aniž by došlo k výrazné 
degradaci polymeru.  
1.1.3 Použití esterů kyseliny itakonové na roubování v tavenině  
Roubování polárního monomeru na polypropylen probíhá volným radikálovým 
mechanizmem [3]. Jako iniciátor reakce byl použit 2,5-dimethyl-2,5-
bis(tercbutylperoxy)hexan (Lupersol 101). Roubovanými monomery byly deriváty kyseliny 
itakonové: monomethylitakonát (MMI) a dimethylitakonát (DMI). Vega a kolektiv provedli 
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srovnání efektivity roubování a snížení molekulové hmotnosti modifikovaného PP v závislosti 
na koncentraci iniciátoru a monomeru. 
 
Posouzení efektivity roubování u dimethylitakonátu (DMI) 
Pro dané vzorky byla efektivita roubování posuzována na základě FT-IR spektroskopie. 
Absorpční pás vyskytující se v oblasti vlnočtu 1745 cm-1 byl přisouzen karboxylové skupině 
esterové vazby DMI a potvrzoval chemickou vazbu monomeru na PP řetězci. Intenzita tohoto 
pásu byla srovnána s intenzitou pásu v oblasti 1167 cm-1, která charakterizuje methylovou 
skupinu polypropylenového řetězce. Poměr integrálních intenzit pásů při vlnočtu 
1167
1745=cEI  cm-1 byl definován jako karbonylový index a na základě jeho hodnot byla 
posuzována efektivita roubování. Plocha pásu byla převedena na hmotnostní procenta (GDMI) 








                                                                                  (1) 
 
Posouzení efektivity roubování u monomethylitakonátu (MMI) 
V absorpčním spektru modifikovaného PP se vyskytovaly tři absorpční pásy, které ve spektru 
nemodifikovaného PP chyběly. Absorpční pásy, které se nacházely v oblasti vlnočtu 1745 a 
1710 cm-1, byly důsledkem vibrací karbonylové skupiny esteru a karboxylové kyseliny 
monomeru. Třetí absorpční pás centrovaný okolo vlnové délky 1781 cm-1 byl přisouzen 
karbonylové skupině anhydridového kruhu. Intenzita absorpčních pásů vlnových délek 
1745 cm-1 a 1710 cm-1 byla srovnávána s intenzitou absorpčního pásu methylové skupiny při 
vlnové délce 1167 cm-1. Poměr  pásů ve vlnočtu 
1167
1745=cEI  cm-1  byl definován také jako 
karbonylový index (IcE) odpovídající navázání monomethylitakonátu do PP řetězce. Hodnoty 
karbonylových indexů byly převedeny na procentuelní zastoupení včleněného MMI ve wt %. 
Značeno jako GMMI. Poměr intenzit absorpčních pásů pro 1781 cm-1 a 1167 cm-1 byl nazván 
karbonylovým indexem (IcA), který odpovídá včlenění monomeru v cyklické formě, 
1167
1781=cAI cm-1. Hodnoty IcA byly převedeny na procentuelní zastoupení navázaného 
monomeru ve wt %. Značeno Ganh. Převádění hodnot bylo prováděno pomocí kalibrační 
křivky, která byla vytvořena pro komerčně využívaný anhydrid 2-dodekan-sukcinyl anhydrid 
(DSA). Tato kalibrační křivka byla získána pro PP s různým množstvím DSA. 






















                      (2) 
 
Nejefektivnější koncentrace DMI 
Z výsledků studie je patrné, že se zvyšující se koncentrací monomeru při konstantní 
koncentraci iniciátoru stoupá podíl naroubovaného DMI. Procentuelní zastoupení 
roubovaného DMI dosahuje maxima pro koncentraci monomeru 3 phr. S nadále se zvyšující 
koncentrací monomeru efektivita roubování již nestoupá, což může být způsobeno částečnou 
homopolymerací monomeru. Vznikající homopolymer nebylo možné izolovat ze směsi. 
Molekuly monomeru mohou být roubovány jak na konec polymerního řetězce, tak podél 
řetězce. Měřením molekulové hmotnosti modifikovaného polymeru je možné určit následky 
β-štěpení PP řetězce, které může probíhat v průběhu reakce. Z výsledků je opět patrné, že 
s rostoucí koncentrací peroxidu, který byl použit jako iniciátor, klesá molekulová hmotnost. 
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Při vyšších koncentracích iniciátoru dochází k roubování monomeru především na konec 
řetězce a ne podél. Kdyby se monomer rouboval podél řetězce, došlo by k částečné eliminaci 
poklesu molekulové hmotnosti. Důležitou roli hraje i množství vznikajících makroradikálů, 
které snadněji podléhají β-štěpení. Dále bylo zjištěno, že DMI má tendenci roubovat se ve 
formě  krátkých polymerních řetězců s maximální délkou deseti monomerních jednotek, než 
ve formě jednotlivých monomerních jednotek. 
 
Nejefektivnější koncentrace MMI 
Se zvyšující se koncentrací MMI narůstá i množství roubovaného MMI při konstantní 
koncentraci peroxidu. Z hlediska štěpení řetězce vykazoval MMI stejné chování jako DMI 
s tím rozdílem, že nejmenší úbytek molekulové hmotnosti byl pozorován při koncentraci 
monomeru 5 phr. Redukce molekulové hmotnosti není tolik patrná jako u DMI, což může být 
způsobeno možným lehkým zgelovatěním modifikovaného PP. Zgelovatění nastává 
v důsledku reakce polymeru s produkty vznikajícími dekompozicí monomeru. Pokles 
molekulové hmotnosti nesouvisí s koncentrací monomeru. Na každý makroradikál se 
naroubovala více než jedna monomerní jednotka a to nezávisle na koncentraci MMI. 
 
Vliv modifikace na fyzikální vlastnosti 
Metodou DSC byla provedena termická analýza čistého a modifikovaného PP. Bylo zjištěno, 
že modifikace PP roubováním monomerů neovlivňuje jeho teplotu tání. Stupeň krystalinity 
vzrostl u modifikovaného PP oproti čistému ze 45,7 % na 50,3 %. Nárůst stupně krystalinity 
byl způsoben poklesem molekulové hmotnosti. 
  
1.1.4 Struktura a vlastnosti PP/LDPE směsi roubované kyselinou itakonovou  
Studie (4) se zabývá strukturními rysy a mechanickými vlastnostmi směsi polypropylenu a 
nízkohustotního polyethylenu, které byly po kompaundování upravovány volným 
radikálovým roubováním kyseliny itakonové. 
 
Zvyšování polarity polyolefinů 
Jestliže jsou připravovány směsi polyolefinů s inženýrskými plasty (polyamidy, polyalkylene 
tereftaláty, polykarbonáty atd.), hlavním problémem je zajistit kompatibilitu mezi rozdílnými 
polymery. Jedním z faktorů bránících přímému míchání polyolefinů s inženýrskými plasty je 
nepolární charakter polyolefinu. Nejúčinnějším způsobem, jak zvýšit polaritu polyolefinu, je 
roubování monomeru obsahujícího funkční skupiny různého typu na polymerní řetězec. Pro 
modifikace polyolefinů volným radikálovým mechanizmem jsou z chemicky reaktivních 
monomerů nejdůležitější nenasycené organické sloučeniny obsahující funkční skupinu, ve 
které se vyskytuje kyslík, což jsou např.  dikarboxlové kyseliny nebo jejich deriváty (anhydrid 
kyseliny maleinové, kyselina itakonová atd.). 
 
Účinnost roubování směsi PP/LDPE  
Na základě získaných dat bylo provedeno zhodnocení komplexní povahy vzájemných 
interakcí komponent při volné radikálové transformaci v polymerech v průběhu reaktivní 
extruze. Po přidání relativně malého množství LDPE (do 25 wt %) byl pozorován nelineární 
růst efektivity roubování kyseliny itakonové na směs PP/LDPE. V rozmezí koncentrací 25 –
95 wt % LDPE stoupala účinnost roubování konstantně s narůstající koncentrací LDPE. 
Přidání malého množství jednoho nebo druhého polymeru vedlo k neobvyklým změnám 
rheologických vlastností taveniny směsi. Přidání LDPE do 25 wt %, kdy docházelo 
k zesíťování během funkcionalizace, vedlo ke zvýšení  indexu toku taveniny směsi LDPE/PP-
g-IA oproti čistému polypropylenu roubovanému kyselinou itakonovou. Relativně nízká 
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efektivita roubování, která je typická pro směsi LDPE/PP obsahující 75 – 99 wt % PP, může 
být vysvětlena vyšší rychlostí štěpení PP než rychlostí roubování kyseliny itakonové. Vyšší 
rychlost štěpení je indikována zvyšujícím se indexem toku taveniny PP-g-IA nebo směsi 
LDPE/PP roubované kyselinou itakonovou  s obsahem PP nad 75 wt % MFI oproti čistému 
PP. 
Naproti tomu přídavek polypropylenu do 5 wt % zvyšuje viskozitu systému LDPE/PP-g-IA 
ve srovnání s LDPE-g-IA. Toto lze vysvětlit skutečností, že makroradikály PP, které vznikají 
roubováním IA, způsobují dodatečné zesíťování LDPE. Především reakce související se 
štěpením zvyšují linearitu PP řetězců na úkor snížení počtu bočních substituentů 
(methylových skupin). Značné množství nízkomolekulárních oligomerů se vyskytuje ve 
struktuře polymeru a způsobuje jeho větší ohebnost důsledkem změkčujícího vlivu LDPE. 
 
Mechanické vlastnosti směsi PP/LDPE 
Index krystalinity směsi převyšoval teoretickou hodnotu PP fáze. Stoupal se zvyšující se 
koncentrací LDPE. Hlavní příčinou tohoto jevu může být degradace PP během roubování PP, 
která je doprovázena snížením molekulové hmotnosti PP, což usnadňuje krystalizaci. 
Zvyšování indexu krystalinity je způsobeno buď zvyšujícím se stupněm degradace PP, nebo 
působením LDPE jako plastifikátoru, nebo sníženou rychlostí chlazení krystalizující taveniny. 
Dvě naměřené hodnoty teplot skelného přechodu dokazují nedostatečnou kompatibilitu mezi 
PP a LDPE. Z hodnot indexu toku taveniny vyplývá, že směs vykazuje určité zesítění, které 
může zpevnit materiál v kaučukovitém stavu a to vede ke zvýšení modulu pružnosti. Kromě 
toho PP fáze může zvyšovat rozdíl v pohyblivosti komponent směsi. Při teplotě skelného 
přechodu LDPE a vyšší, když je amorfní část LDPE v kaučukovitém stavu, amorfní část PP 
zůstává ve sklovitém stavu, což má za následek zvýšení hodnot modulu pružnosti než je tomu 
u čistého LDPE. Podstatné zvýšení hodnot modulu pružnosti vykazuje již směs obsahující 
25 wt % PP ve směsi. Při nižším obsahu závisí modul na LDPE složce. Podobné chování 
vykazuje pevnost v tahu, stoupá se stoupajícím obsahem PP. 
1.2 Polypropylen vyztužený plnivy na bázi dřeva 
1.2.1 Vliv použitého maleinanhydridu roubovaného na polypropylen na  mezifázovou 
adhezi polypropylenových kompozitů na bázi dřeva 
Kim, Lee a Choi [5] se zabývali vlivem zpracovatelské teploty na mezifázovou adhezi, 
mechanické vlastnosti a teplotní stabilitu polypropylenu plněného bioplnivy jako funkci pěti 
typů maleovaného polypropylenu (PP-g-MA). Odlišnost maleovaných PP spočívala 
v odlišných hodnotách molekulových hmotností, obsahu roubovaného MA, indexu toku 
taveniny (MFI), a teplotách tání a skelného přechodu. 
 
Zvýšení adheze matrice a plniva 
Nízká kompatibilita a mezifázová přilnavost kompozitu vedou ke snížení mechanických a 
tepelných vlastností finálního produktu, zejména pevnosti v tahu, indexu krystalinity a tepelné 
stability. V minulých letech byly studovány mnohé metody, které by vedly ke zlepšení 
mezifázové adheze kompozitu úpravou povrchu bioplniva včetně použití maleovaného 
polypropylenu. PP-g-MA je velmi účinný a nejpoužívanější kompatibilizátor mezifáze 
bioplniva a matrice. Termoplast zvyšuje přidáním anhydridu svoji polaritu a tím zlepšuje 
adhezi. Mezi hydroxylovou skupinou plniva a karboxylovou skupinou polymerní matrice 
s naroubovaným maleinanhydridem dochází k esterifikaci nebo tvorbě vodíkových můstků. 
Mechanické a tepelné vlastnosti se liší v závislosti na molekulové hmotnosti, množstvím 
maleinanhydridu a indexu toku taveniny (MFI). 
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Jako plniva byly použity prášek z rýžových slupek (RHF) a dřevěná drť (WF). Velikost RHF 
byla 860 – 270 μm, WF 110 μm. Bylo použito pět různých typů PP-g-MA. 
 
Princip roubování za účelem zlepšení adheze 
Funkční skupina maleinanhydridu, která se roubuje na páteř polypropylenu, funguje jako 
pojítko mezi hydrofobní polymerní matricí a hydrofilním povrchem bioplniva. Molekulová 
hmotnost závisela na použitém typu PP-g-MA a zpracovatelské metodě. Maleovaný 
polypropylen s nízkou molekulovou hmotností nereagoval dostatečně s matricí. Nadměrně 
vysoká molekulová hmotnost nedovolovala kompatibilizátoru zaujmout místo na mezifázi 
PP-g-MA a PP matrice. Nízké procentuelní zastoupení PP-g-MA nevedlo k interakci a k 
vytvoření vazby (vodíkového můstku) mezi anhydridovou skupinou PP-g-MA a plniva. Příliš 
vysoký obsah PP-g-MA způsoboval přiblížení kompatibilizátoru k hydrofilnímu povrchu a 
nepokračovala interakce s matricí.Tyto výsledky vypovídají o tom, že příliš vysoká nebo 
naopak nízká hodnota molekulové hmotnosti a procentuelního zastoupení malovaného 
polypropylenu vede ke snížení mechanických vlastností. Dostatečná molekulová hmotnost 
polymerní páteře a množství PP-g-MA poskytuje dostatek vazebných míst pro interakci 
s polárním bioplnivem. Hodnoty indexu toku taveniny závisejí na molekulové hmotnosti, 
stupni polydisperzity a koncentraci roubovaného anhydridu. Teplotní stabilita kompozitu 
závisela na typu použitého PP-g-MA. 
 
Mechanické vlastnosti PP kompozitů na bázi dřeva 
Při použití RHF jako plniva vykazuje nejvyšší pevnost v tahu kompozit, u něhož byl použit 
PP-g-MA s molekulovou hmotností 42 000 g/mol a obsahem roubovaného maleinanhydridu 
1,0 wt % a PP-g-MA s Mw 52 000 a 1,2 wt % roubovaného MA. Pro oba typy byla hodnota 
pevnosti v tahu srovnatelná (cca 47 MPa). Rázová houževnatost byla nejvyšší u PP-g-MA 
s Mw 52 000 (12 KJ/m2). Po něm nejvyšší hodnoty náležely PP-g-MA s Mw 42 000 (cca 
10,3 KJ/m2). Nelepší pevnost v ohybu měl PP-g-MA s Mw 42 000 (cca 66 MPa) a po něm 
opět PP-g-MA s Mw 52 000 (cca 74 MPa). 
Při použití WF jako plniva připadaly optimální vlastnosti na stejné typy PP-g-MA, pevnost 
v tahu byla vyšší (až 43 MPa), odolnost vůči nárazu se nepatrně zhoršila při změně plniva (do 
11 KJ/m2). Pevnost v ohybu WF/PP byla opět vyšší (až  76 MPa). 
Ve srovnání s matricí bez použití PP-g-MA jsou všechny hodnoty rázové houževnatosti, 
pevnosti v tahu a ohybu, výrazně vyšší. 
Velikost částic WF je menši než velikost částic RHF, což znamená, že WF má větší 
specifický povrch při stejné hmotnostní koncentraci (30 wt %), proto je větší interakce mezi 
WF a matricí, než je tomu u RHF/PP. 
 
Krystalinita 
Krystalinita maleovaného PP byla vyšší než u PP. Vyšší krystalinitu měl kompozit obsahující 
WF (61,2 %) než jak tomu bylo při použití RHF (57 %). Zvýšení krystalinity bylo způsobeno 
vyšším obsahem amorfní složky a siliky v RHF. Teplota měknutí se pro jednotlivé typy 
polypropylenu výrazně nelišila. 
 
Teplotní stabilita: závislost na zpracovatelské teplotě 
Zpracovatelská teplota kompozitu je limitována teplotou tání polymerní matrice. Teplota tání 
polypropylenu je 160 až 170 °C. Zpracovatelská teplota byla stanovena na teplotu o 10 až 
30 °C vyšší, než je teplota tání PP. Váhový úbytek kompozitu mohl být převážně způsoben 
nízkou tepelnou stabilitou ligninu a hemicelulózy obsažených v plnivu. 
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1.2.2 Vyhodnocení vyztužujícího efektu dřevěné drti kompozitů na bázi PP  
V práci [6] bylo jako zdroje celulózy použito měkkého dřeva získaného z borovice 
(P. radiata). Výztuž byla přidána k polypropylenové matrici v rozmezí 20 – 50 wt %. Z 
hlediska mechanických vlastností došlo ke zvýšení pevnosti v tahu a ohybu, vyšší hodnoty 
byly zaznamenány i u Youngova modulu pružnosti. Toto bylo způsobeno ztužujícím efektem 
a snížením pohyblivosti polymerních řetězců matrice přítomností výztuže. Se zvyšujícím se 
obsahem plniva rostl Youngův modul pružnosti na 2,3 až 2,9násobek původní hodnoty u 
čistého polypropylenu. Zároveň se zvyšujícími se hodnotami modulů poklesla hodnota 
odolnosti v ohybu. Přidáním GWP byla snížena odolnost proti nárazu. Nízká kompatibilita 
mezi vlákny a matricí vedla k vytvoření míst s velkým pnutím na fázovém rozhraní matrice a 
plniva, která bránila správnému rozložení napětí. Velký rozdíl v polaritě matrice a plniva vede 
ke snížení pevnosti v tahu. Slabá adheze je způsobena prázdnými místy mezi komponentami 
kompozitu. 
 
Mechanické vlastnosti GWP/PP 
Pro zlepšení adheze matrice a plniva byl v průběhu mixování přidán maleovaný polypropylen. 
PP-g-MA je používán jako povrchový kompatibilizátor u látek s odlišnou polaritou. 
Pro stanovení vlivu obsahu PP-g-MA bylo přidáno 4, 6, 8 a 10 wt % PP-g-MA. Přidání PP-g-
MA způsobilo výrazné zlepšení hodnot pevností. Jestliže byla přidána 4 wt % PP-g-MA 
k polypropylenové matrici obsahující 40 wt % plniva, došlo ke zvýšení hodnoty pevnosti 
v tahu z 25,9 MPa na 50,9 MPa. Tento efekt je způsoben vznikem esterových vazeb 
na fázovém rozhraní. Další efekt spojený s přidáním PP-g-MA, který vede ke zvýšení adheze 
mezi plnivem a matricí, je zvýšení indexu toku taveniny polymerní matrice. 
1.3 PP vyztužený skelnými vlákny  
1.3.1 Vliv délky skelných vláken a jejich koncentrace na vlastnosti kompozitů na bázi 
GF/PP 
J. L. Thomason se [7] zabýval vlivem koncentrace dlouhých skelných vláken na mechanické 
vlastnosti GF/PP. Koncentrace skelných vláken byla v rozsahu 0 – 73 wt %. Youngův modul 
pružnosti vykazoval lineární závislost stoupající s obsahem plniva, rázová houževnatost a 
pevnost dosahovaly maximálních hodnot v rozsahu 40 – 50 wt % plniva, při vyšších 
koncentracích byl patrný opětovný pokles hodnot. Jako další hodnotící parametry z hlediska 
efektivity byly posuzovány průměrná orientace vláken, smyková odolnost na mezifázi plniva 
a matrice rozložení napětí mezi matricí a plnivem. Výše zmíněné parametry byly také 
posuzovány v závislosti na koncentraci plniva. 
 
Charakterizace vláken 
Aby bylo možné vyhodnotit optimální zpracovatelské podmínky, je nutné specifikovat 
vlastnosti vláknových kompozitů.  Většina vstřikovaných výrobků obsahuje vlákna, která jsou 
poměrně krátká, tzn. kratší než je jejich kritická délka, komplexně orientovaná a neideálně 
rozložená. Při obsahu vláken větším než 40 – 50 wt % se výroba stává méně efektivní 
z důvodu rostoucích nákladů. Vstřikováním lze zpracovávat kompozity s dlouhými vlákny, 
které se vlastnostmi od kompozitů s krátkými vlákny liší. Tato zpracovatelská metoda také 
umožňuje výrobu kompozitů s vyšším obsahem vláken. 
 
Pevnost kompozitu 
Mezní pevnost kompozitu byla stanovována na základě Kelly-Tysonova modelu, který lze 
zjednodušit rovnicí ve tvaru: 
ZYXuc ++⋅= )(0ησ                                                                                                              (3)    
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kde Z je molární zlomek pro mezní pevnost matrice, X je molární zlomek pro mezní pevnost 
vláken, jejichž velikost je menší než kritická hodnota velikosti vlákna a Y je molární zlomek 
pro mezní pevnost vlákna s velikostí nad kritickou hodnotu, přičemž mezní kritická hodnota 







L ufc                                                                                                                              (4)    
kde σuf je pevnost vlákna, D je střední charakteristický rozměr vlákna (průměr) a τ je pevnost 
v lomu na mezifázi vlákna a matrice. Kelly-Tysonův model předpokládá, že všechna vlákna 
jsou uspořádaná, rovnici nelze integrovat a tím přímo vyjádřit číselný faktor orientace 
vláken η0. Původní Kelly-Tysonova rovnice byla rozšířena za předpokladu, že pro každou 







L cf                                                                                                                        (5) 
kde Ef je Youngův modul pružnosti vlákna. Vlákna kratší než Lε vykazují průměrné napětí  
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⎡ ⋅⋅⋅= ∑∑ 1410                    (8) 
ačkoliv hodnoty číselného faktoru orientace η0 a τ nejsou obecně známy, jejich hodnoty 
mohou být zjištěny za předpokladu, že budou známy hodnoty  napětí σc1 a σc2 při zatížení εc1 
a εc2. Z toho bude vyvozena hodnota Z molárního zlomku pevnosti matrice a využita 















                                                                                                   (9) 
Pro tento případ jsou hodnoty poměrů R a R* nezávislé na η0, hodnota τ je pak regulována až 
po hodnoty *RR =  a hodnota τ je následně dosazena do rovnice pro výpočet σc, aby bylo 
možné získat hodnotu η0, která bude stejná pro obě zatížení. 
Dosazením hodnoty zatížení kompozitu do Kelly-Tysonovy rovnice lze získat maximální 
hodnotu zatížení kompozitu σfm jakéhokoli systému. Průměrná délka vláken rostla spolu 
s klesajícím obsahem plniva. 
 
Mechanické vlastnosti GF/PP 
Hodnoty makro-analytického rozbor optickou analýzou kompozitu. Se zvyšujícím se obsahem 
plniva dochází k poklesu mechanické odolnosti na mezifázi matrice a výztuže. Tento trend 
byl pozorován již u běžných injekčním vstřikováním zpracovaných kompozitů, kde obsah 
skelných vláken převyšoval 40 wt %. Vznik napětí na mezifázi je způsoben rozdílným 
koeficientem teplotní roztažnosti anorganického plniva a organické polymerní matrice. 




Obr. 5 – Závislost modulu pružnosti, rázové houževnatosti a mezní pevnosti na obsahu vláken 
v GF/PP 
 
Modifikace PP, stanovení vhodné koncentrace PP-g-MA 
Dobře známým faktem je, že přidání složky, která upravuje polaritu matrice a umožňuje tak 
vytvořit pevnou vazbu mezi plnivem a matricí, vylepšuje mechanické vlastnosti kompozitů na 
bázi GF/PP. Tímto aditivem je např. maleovaný polypropylen. Skelná vlákna, povrchově 
modifikovaná silanem, jsou schopna reagovat s maleinanhydridem roubovaným na PP a tím 
dojde k vytvoření požadované vazby. Ideální koncentrace maleovaného PP byla stanovena na 















nm2                                                                                                          (11) 
kde NA je Avogadrova konstanta, Wf je hmotnostní zlomek vláken, CMPP = 0,02 je hmotnostní 
zlomek maleovaného PP s molekulovou hmotností MW = 50 000 v matrici PP, ρf je hustota 
skelných vláken (kg/m3) a D je průměrný charakteristický rozměr vlákna (průměr) v μm. 
Z porovnání výsledků zátěžových testů mezifázového rozhraní je patrné, že kompozit, který 
byl upraven přídavkem maleovaného PP, vykazuje výrazně vyšší zátěžovou odolnost na 
mezifázi. Nelze předpokládat, že všechny molekuly PP-g-MA se účastnily tvorby vazby mezi 
silanovou skupinou vlákna a matricí. Část PP-g-MA zůstala v matrici, toto bylo ovlivněno 
mnoha faktory, jako např. mícháním směsi při přípravě, difúzí, viskozitou taveniny, dobou 
zpracování, teplotou aj. Za konstantních podmínek lze soudit, že pravděpodobnost výskytu 
PP-g-MA na mezifázi je dána poměrem koncentrace PP-g-MA v matrici a měrného povrchu 
skelných vláken. Z předešlé studie J. L. Thomasona [8] plyne, že nejefektivnější koncentrace 
PP-g-MA byla 2 wt % matrice. Celková pevnost nejen pevnost na mezifázi kompozitu byla 
výrazně vyšší při přídavku PP-g-MA. Vzhledem k tomu, že přidání maleovaného PP do 
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matrice zlepšuje také smáčivost plniva matricí, lze předpokládat jisté změny v hodnotách 
frikčního koeficientu, následkem čehož dojde k dalšímu snížení napětí na mezifázi. 
 
Vliv obsahu výztuže v kompozitu 
Nejlepší výsledky z hlediska obsahu plniva byly prokázány u materiálu s obsahem skelných 
vláken 30 – 40 wt %. Napětí na vláknech lineárně klesá s rostoucím obsahem plniva 
v kompozitu. Pouze hodnoty napětí u vzorků s obsahem plniva do 20 wt % převyšovaly 
normované hodnoty. Experimentálně zjištěné hodnoty maximálního napětí σfm 
korespondovaly s hodnotami stanovenými na základě Kelly-Tysonovy rovnice. Průměrná 
délka vláken klesala se stoupajícím obsahem plniva v kompozitu. 
1.3.2 Srovnání vlastností termoplastické a termosetní matrice u skelnými vlákny 
plněných kompozitů 
Ve studii Varatharajana a kolektivu [9] byl posuzován vliv charakteru matrice u kompozitů 
s tkanou výztuží. 
Jako termoset byla zvolena PES pryskyřice, jako termoplast PP. Vzhledem k vysokým 
nárokům na rozměrovou přesnost a povrchové vlastnosti materiálu, je nutné tyto materiály 
obrábět. Obrábění vlákny vyztužených kompozitů je poměrně obtížné z důvodu odlišných 
vlastností vláken a matrice, orientace vláken a nehomogenity materiálu. Hlavními problémy 
jsou snadná deformovatelnost matrice, delaminace, narušení vazeb plniva a matrice a vznik 
odpudivých sil mezi matricí a plnivem. 
Ve srovnání s PES matricí vykazovala termoplastická matrice vyšší rázovou houževnatost. 
Při teplotním zatížení vznikala u PP plastická deformace. 
 
Tab. 1 – Porovnání mechanických vlastností termoplastické a termosetní matrice 
 
mechanická vlastnost GF/PP GF/PES 
odolnost v tahu (Mpa) 268,88 306,68 
rázová houževnatost (J/m2) 212,25 167,27 
pevnost v ohybu (Mpa) 106,82 194,75 
absorpce vlhkosti (%/24 hod) 0,2 0,4 
 
1.3.3 Vliv zpracovatelských podmínek na mechanické vlastnosti GF/PP 
Již malá změna zpracovatelských podmínek při výrobě kompozitních materiálů může vést ke 
změnám ve vlastnostech výsledného materiálu [10]. Pozitivní vliv na adhezivní síly mezi 
plnivem a matricí má především modifikace povrchu plniva materiály, které mají nižší 
povrchovou energii než plnivo. Jedním z povrchových modifikátorů plniv je poměrně běžně 
používaný silan. Velká část materiálů snadno absorbuje vzdušnou vlhkost. Absorpci lze 
odstranit přídavkem vhodně zvolené látky a tím dojde ke zlepšení adheze výztuže a polymeru. 
Vzhledem k výrobním nákladům patří skelná vlákna k nejpoužívanějším vláknovým 
výztužím. Obsah vláken v kompozitu je limitován především charakterem matrice.  
 
Vhodná délka skelných vláken 
Délka vláken je podmíněna především tvarem výsledného produktu. Dalším důležitým 
parametrem při aplikaci GF je jejich kritická délka. Jestliže jsou použita vlákna kratší než 
kritické délky, dochází k vytvoření odpudivých sil mezi jednotlivými komponentami. 
Následkem tohoto dochází ke zhoršení některých vlastností a to zejména mechanické 
odolnosti. V případě použití vláken, jejichž délka je větší než definovaná kritická délka 
vláken, dochází k jejich lomu. Mechanická odolnost kompozitu nevykazuje lineární závislost 
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na obsahu vláken. Částečná krystalizace polymeru na povrchu výztuže také pozitivně 
ovlivňuje přilnavost vlákna k matrici. 
 
Optimalizace zpracovatelských podmínek 
V případě, že jsou materiály zpracovávány v extrudéru, problémem se stává zvolení vhodné 
rychlosti vytlačování. Podmínkou dobrých mechanických vlastností je rovnoměrné rozptýlení 
výztuže. Orientace vláken při vysokých rychlostech extruze je paralelní ke směru toku. 
Následkem nízké vytlačovací rychlosti je povrch, který neobsahuje téměř žádná vlákna. 
Změny mechanických vlastností vlivem výztuže 
V této studii byl posuzován vliv výztuže na mechanické vlastnosti GF/PA6 a GF/PP. 
Do kompozitů bylo přidáno 15 a 30 wt % plniva. Odolnost v tahu u polyamidu plněného 
vlákny vzrostla z 64,7 MPa u nevyztuženého PA6 na 112,38 MPa pro 15 wt % a 
na 136,61 MPa pro 30 wt % plniva v matrici. Odolnost tedy vzrostla o 74 % u GF15/PA6 a 
o 111 % v případě GF30/PA6. Pevnost v tahu čistého PP byla stanovena na 26,26 MPa. Při 
použití 15 wt % výztuže vzrostla na 60,04 MPa, což je o 128 % více než u čistého PP. 
U kompozitu s 30 wt %vzrostla odolnost v tahu na 78,61 MPa, tedy nárůst o 199,3 % 
ve srovnání s čistým PP.  
Rázová houževnatost měla klesající tendenci při obsahu vláken 15 wt %. U PA6 došlo k 21 % 
poklesu, u PP k 4 % rázové houževnatosti. Ve srovnání s 15 wt % došlo u obou kompozitů 
ke zvýšení rázové houževnatosti při obsahu plniva 30 wt %. U PA6 činil nárůst 9 % a u PP 
14 %. 
Vzhledem k vysokým hodnotám relativního prodloužení PP nelze tuto hodnotu přesně 
stanovit, některé studie prokázaly až 600-700 % prodloužení. Při dalším prodlužování dochází 
k výraznému nárůstu napětí a následnému lomu. Lom nastává v místě s největším vnitřním 
napětím materiálu. Stejně jako tomu bylo u pevnosti v tahu, vykazovalo i relativní 
prodloužení PP vyšší hodnoty současně s vyšším obsahem plniva. Neplněný PA6 je sám 
o sobě dost odolný vůči lomu, plněný PA6 měl v lomu horší vlastnosti než neplněný. 
Ukázalo se, že při koncentraci vláken 15 wt % nedošlo k výraznému zlepšení mechanické 
odolnosti. V souhrnu se ukázalo vyztužení 30 wt % jako efektivnější. 
Optická mikroskopie prokázala, že se zvyšujícím se obsahem plniva klesala průměrná délka 
vláken. Vlákna v PP byly delší než u PA6, a to i přes to, že koncentrace vláken byly stejné. 
Lomivost vláken způsobovaly síly působící na materiál v průběhu zpracování. Nízká viskozita 
PP může být přisuzováno větší délce vláken ve srovnání s délkou vláken u PA6. Rozdíl 
v efektivitě výztuže u PP a PA6 a jejího vlivu na mechanické vlastnosti byl opět přisuzován 
rozdílné délce vláken. 
 
Vliv zpracovatelských podmínek 
Vyšší rychlost vytlačování měla za následek zvýšení rázové houževnatosti u obou materiálů. 
U PA6 činil nárůst 33,5 % a 8,9 % u PP o 1,1 % a 5,9 % opět v závislosti na obsahu vláken. 
Jak jíž bylo zmíněno dříve, při vyšších rychlostech dochází k orientaci vláken. Vyšší rychlost 
zpracování měla tedy vliv i na odolnost v tahu, která vykazovala určitý pokles. Délka vláken 
také vykazovala určitou závislost na zpracovatelské rychlosti. Se zvyšující se rychlostí 
narůstala i lomivost vláken, což mělo za následek snížení délky vláken v kompozitu. 
Se zvyšující se zpracovatelskou teplotou  se zvyšovala odolnost materiálu v tahu a klesala 
rázová houževnatost. Se zvýšením teploty docházelo k poklesu lomivosti vláken. 
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Tab.  2 – Vliv rychlosti vytlačování na mechanické vlastnosti 
 
Materiál rychlost vytlačování (%) rázová houževnatost (kJ/m2) odolnost v tahu (Mpa)
GF15/PA6 30 8,57 112,38 
GF15/PA6 70 11,45 109,59 
GF30/PA6 30 11,98 136,61 
GF30/PA6 70 13,05 132,09 
GF15/PP 30 10,7 60,04 
GF15/PP 70 10,58 59,09 
GF30/PP 30 12,82 78,61 
GF30/PP 70 13,58 77,31 
 
1.4 PP vyztužený vápencem 
1.4.1 Mechanické vlastnosti kompozitů  na bázi vysoce krystalického PP vyztuženého 
vápencem a mastkem 
 
Charakterizace plniva 
Vápenec a mastek patří mezi nejpoužívanější anorganická plniva plastů [11]. Částice vápence 
mají izotropní partikulární strukturu, zatímco mastek má deskovitou strukturu. Přídavek 
anorganických plniv do PP vede ke zvýšení pevnosti, ale zároveň dochází ke snížení 
houževnatosti a tvárnosti výsledného produktu. Nicméně je dobře známo, že včlenění snadno 
dispergovatelné sekundární fáze do semikrystalických polymerů může výrazně zlepšit 
tvarovatelnost. Jednoduchou cestou, jak vylepšit tyto vlastnosti, je míchání PP s kaučuky. 
Nevýhodu ovšem zůstává pokles pevnosti a Youngova modulu pružnosti, což může značně 
omezit technickou aplikovatelnost materiálu. Z tohoto důvodu je značný zájem o vylepšení 
jak pevnosti, tak houževnatosti polymerní matrice. Některé studie prokázaly zlepšení obou 
vlastností použitím rigidních částic. 
Při přípravě těchto kompozitních materiálů na bázi hcPP/CaCO3 a hcPP/talc byl použit 
povrchově modifikovaný mastek a vápenec impregnovaný kyselinou stearovou. 




Obr. 5 – TEM mikrosnímek hcPP/CaCO3
 
Pomocí prozařovací elektronové mikroskopie (TEM) bylo zjištěno, že částice mastku byly 
ve vzorcích velmi dobře dispergovány. Během injekčního vstřikování došlo k orientaci a tím 
i k uspořádání deskovitých částic mastku, což mohlo mít za následek zlepšení mechanických 
vlastností. Ve srovnání s tím měl vápenec tendenci vytvářet aglomeráty. V dřívější studii bylo 
prokázáno, že použití objemu vápence pod 9,2 vol % má příznivý vliv na tuto skutečnost. 
Větší objem CaCO3 může způsobovat jeho koalescenci v důsledku jeho povrchové energie. 
 
Mechanické vlastnosti hcPP/CaCO3
Přídavek mastku a vápence do vysoce krystalického PP se projevil zvýšením hodnot 
Youngova modulu pružnosti a to i během tepelného zatížení kompozitů. Tento vzrůst byl 
způsoben vyztužujícím efektem plniv. Kompozity dále vykazovaly výrazný pokles 
průtažnosti. Celkově zlepšení mechanických vlastností bylo patrnější u mastkem plněného 
kompozitu a to z důvodu orientace částic ve směru toku během vstřikování. Zvýšení 
mechanických odolností způsobuje přenesení zátěže z polymerní matrice na plnivo. Pokles 
hodnot meze průtažnosti při vyšších zatíženích byl způsoben zánikem vazeb mezi plnivem a 
matricí. Výraznější pokles u vápencem plněného PP mohl dále způsobovat vznik trhlin 
v aglomerátech. 
 
Srovnání plněného a čistého PP 
Pro srovnání byl proveden test lomu čistého hcPP pomocí prozařovací optické mikroskopie 
(TOM).  Poškozená oblast nevykazovala známky plastické deformace. Toto zjištění 
odpovídalo obecně známým nízkým hodnotám houževnatosti hcPP. V případě hcPP/talc 
docházelo k vytvoření trhlin na rozhraní fáze matrice a plniva, což bylo způsobeno orientací 
molekul a částic mastku. Trhliny měly konstantní šířku, nedocházelo k dvojlomu. Patrný byl 
i zánik vazeb mezi částicemi mastku a matricí, z čehož lze soudit, že vazby mezi fázemi byly 
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slabého charakteru. Naproti tomu u hcPP/CaCO3 docházelo k rozvětvení trhlin a tudíž i ke 
vzniku dvojlomu. Možno také poznamenat, že v okolí nanočástic CaCO3 docházelo 
k vytvoření lamel krystalického PP, a částice sloužily v tomto případě jako nukleační činidla 
pro vznik a orientaci těchto lamel. Z toho lze usuzovat, že vytvoření těchto lamel má částečný 
vliv na zvýšení hodnot houževnatosti a pevnosti výsledného kompozitu. 
Z výše uvedených výsledků studie je patrné, že jak CaCO3 tak mastek výrazně zlepšily 
mechanickou odolnost kompozitních materiálů na bázi hcPP. 
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2  EXPERIMENTÁLNÍ ČÁST 
2.1 Použité chemikálie 
 
Aceton čistý (p.a.), C3H6O 
výrobce – Lach-Ner s.r.o. 




Anhydrid kyseliny itakonové 
výrobce – ZhongShun & Tech 
Mr = 112,085 g/mol 
čistota 97 % 
 
dihydrát kyseliny šťavelové – C2H2O4 ⋅ 2 H2O (p.a.) 
výrobce – PENTA s.r.o. 
Mr = 126,07 g/mol 
CAS 07-11-05 
 
ethanolický roztok thymolové modři 1% 
 
hydroxid draselný – KOH (p.a.) 
výrobce – Lach-Ner s.r.o. 




kyselina chlorovodíková – HCl   (p.a.) 
výrobce – Lach-Ner s.r.o. 
Mr = 36,461 g/mol 
 
Luperox 101 – 2,5-dimethyl-bis(tercbutylperoxy)hexan 
výrobce – Sigma Aldrich 
Mr = 290,444 g/mol 
šarže: 388 092 
čistota 90 %, τ1/2 = 10 hodin (108 °C) 
 
Xylen – směs izomerů (p.a.), C8H10
výrobce – Lach-Ner s.r.o. 
Mr = 106,169 g/mol 
CAS 1330-20-7 
šarže: PP/2008/01967/0 
2.2 Použitá plniva 
Jako plniva byly zvoleny tři odlišné materiály: skelná vlákna, vápenec, dřevěná drť 
(borovice). Jako čtvrté plnivo byla použita směs dřevěné drti (borovice, smrk) z důvodů 
možnosti srovnání. 
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2.3 Použité přístroje 
Mixér Brabender 
Horkovzdušná sušárna 
Mechanický přenosný lis na lisování fólií z polypropylenu 
2.4 Metody 
2.4.1 Úprava plniv 
Všechna plniva byla před mícháním s polypropylenem sušena v sušárně po dobu 12 hodin 
2.4.2 Příprava vzorků 
 
Tab. 3: Složení vzorků 
 
PP plnivo Luperox 101 IA 
PP + IA = 70 wt % 30 wt % IA : Luperox = 1 : 1,5 0,5 wt % 
27,86 g 11,94 g 0,3015 g 0,201 g 
 
Tab. 4: Složení a rozměrová charakterizace plniv 
 
vzorek plnivo rozměr plniva 
BS 1 dřevěná drť - směs 0 - 1 mm 
BS 2 dřevěná drť - směs 0 - 1 mm 
BO 3 dřevěná drť - borovice 0 - 1 mm 
BO 4 dřevěná drť - borovice 0 - 1 mm 
GF 5 skelná vlákna 0,4 mm 
GF 6 skelná vlákna 0,4 mm 
VA 7 vápenec 0 - 0,07 mm 
VA 8 vápenec 0 - 0,07 mm 
 
Vzorky byly připravovány metodou „in situ ”, což znamená, že všechny složky byly postupně 
přidávány do mixéru, aniž by byly před přípravou vzorku nějak modifikovány. Obsah plniva 
ve vzorku činil 30 wt %. Vzhledem k velikosti komory mixéru byla volena celková hmotnost 
vzorku 40 g. Nejprve byl společně s plnivem roztaven polypropylen (PP). Teplota mixéru 
byla 210°C, otáčky 30 rpm. Směs byla tavena v mixéru po dobu 5 minut. Následně byl přidán 
anhydrid kyseliny itakonové (IA) a směs byla míchána 1 minutu. Jako poslední složka byl 
přidán iniciátor (Luperox 101), po přidání iniciátoru byla směs ponechána v mixéru po dobu 
dalších 6 minut. Po uplynutí dané doby byl vzorek mechanicky odstraněn z mixéru pomocí 
měděné špachtle. 
2.4.3 Odstranění plniva ze vzorku 
Část vzorku o hmotnosti 3,25 g byla rozpuštěna za horka ve 100 ml xylenu. Vzorek byl po 
rozpuštění v xylenu filtrován za horka. Jak odsávací baňka, tak Büchnerova nálevka byly 
předehřáty v sušárně na 120 °C. Získaný filtrát byl srážen do 300 ml acetonu. Znovu byla 
provedena filtrace za horka. Získaný produkt, modifikovaný polypropylenový prášek, byl 
sušen za laboratorní teploty na vzduchu po dobu 24 hodin. 
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2.4.4 Kvantitativní stanovení obsahu roubovaného anhydrid kyseliny itakonové ve 
vzorcích acidobazickou titrací 
Obsah IA ve vzorcích byl stanovován acidobazickou titrací roztoku vzorku v horkém xylenu. 
Jako titrační činidlo byl použit ethanolický roztok KOH.  
 
Standardizace ethanolického roztoku KOH 
Ethanolický roztok KOH byl standardizován titrací kyseliny šťavelové 0,005 mol/dm3 
roztokem KOH v ethanolu na fenolftalein. Ze získaných hodnot byla stanovena přesná 
koncentrace odměrného roztoku. 
 
Požadovaná koncentrace KOH 0,005 mol/dm3






==  mol/dm3                                                                                                       (12) 
Navážka hydroxidu draselného činila 0,3 g a byla kvantitativně převedena do odměrné baňky 
o objemu 1000 ml, kde byl hydroxid nejprve rozpuštěn v menším množství ethanolu cca 
200 ml. Následně byl roztok doplněn po rysku a důkladně promíchán. 
 
Titrace probíhala podle rovnice: 
 
OHOHCOOKKOHOHCOOH 22222 22)(22)( +⋅→+⋅                                                    (13) 
 
Na analytických vahách bylo naváženo 0,0378 g dihydrátu kyseliny šťavelové a kvantitativně 
převedeno do odměrné baňky o objemu 100 ml. Roztok byl doplněn po značku a promíchán. 
Na titraci bylo pipetováno 10 ml roztoku kyseliny šťavelové. Titrace byla prováděna na 
indikátor 0,1% fenolftalein odměrným roztokem KOH v ethanolu. Titrace byla provedena 
třikrát pro každý vzorek. 
 
Stanovení přesné koncentrace 0,005 mol/dm3 KOH 








2                                                             (14) 
004089,02 =c mol/dm3 
kde: 
c1…koncentrace ethanolického roztoku kyseliny šťavelové (0,005 mol/dm3) 
c2…koncentrace ethanolického roztoku hydroxidu draselného  
V1…pipetovaný objem ethanolického roztoku kyseliny šťavelové (10 ml) 
V2…průměrná spotřeba ethanolického roztoku KOH (14,90 ml) 
m…navážka dihydrátu kyseliny šťavelové (0,0384 g) 
Mr…molární hmotnost kyseliny šťavelové (126,07 g/mol) 
Ft…faktor titrace (0,5) 
Fz…faktor zředění 
 
Kvantitativní stanovení  roubovaného IA 
Obsah anhydridu v modifikovaném PP byl stanovován na základě spotřeb roztoku KOH a 
HCl. Od těchto spotřeb byla odečtena spotřeba titračního činidla na čistý PP, která činila 




Na analytických vahách bylo naváženo 0,5 g vzorku, který byl následně rozpuštěn ve 100 ml 
vroucího xylenu. Roztok byl za horka titrován ethanolickým roztokem KOH na indikátor 1% 
bromthymolovou modř až do chvíle, kdy barva roztoku přešla ze žluté na modrou. Následné 
byl přidán nadbytek 1 ml roztoku KOH. Modré zbarvení bylo retitrováno 0,005 mol/dm3 
izopropanolickým roztokem HCl (přesná koncentrace 0,0046 mol/dm3). 
 
Příklad výpočtu konverze monomeru – vzorek č. 1 – BS 
m = 0,5013 g; V(KOH) = 10,6 ml; V(HCl) = 0,5 ml; V(IA) = 100ml 
c(KOH) = 4,089 ⋅ 10-3 mol/dm3; c(HCl) = 4,600 ⋅ 10-3 mol/dm3; Mr(PP) = 42,081 g/mol 



















KOHnIAHn g  
2,76100)()( =⋅= gg IAHnIAHc  mol % 
kde 
m…navážka PP 
V(KOH)…spotřeba ethanolického roztoku KOH 
V(HCl)…spotřeba izopropanolického roztoku HCl 
c(KOH)…koncentrace ethanolického roztoku KOH 
c(HCl)…koncentrace izopropanolického roztoku HCl 
n(KOH)…výsledná spotřeba KOH v molech 
c(IAg)…molární koncentrace roubovaného IA 
2.4.5 Kvantitativní stanovení obsahu roubovaného anhydrid kyseliny itakonové ve 
vzorcích infračervenou spektroskopií 
Principem metody je absorpce infračerveného záření při průchodu vzorkem, při níž dochází 
ke změnám rotačně vibračních energetických stavů molekuly v závislosti na změnách 
dipólového momentu molekuly. Analytickým výstupem je infračervené spektrum, které je 
grafickým zobrazením funkční závislosti energie, většinou vyjádřené v procentech 
transmitance (T) nebo jednotkách absorbance (A) na vlnové délce dopadajícího záření. 
Transmitace je definována jako poměr intenzity záření, které prošlo vzorkem (I), k intenzitě 
záření vycházejícího ze zdroje (I0). Absorbance je definována jako dekadický logaritmus 1/T. 
Absorpční pásy mají maxima píků v intervalu od 1500 do 4000 cm-1 a jsou vhodné pro 
identifikaci funkčních skupin. Pásy v oblasti 400 - 1500 cm-1 jsou nazývané jako oblasti 
″otisku palce″ (fingerprint region). 
 
Měření FT-IR spekter 
Spektra všech vzorků byla změřena na FT-IR spektrometru Nicolet Impact 400 D. Množství 
skenů bylo nastaveno na hodnotu 512. Skenovaná oblast byla v intervalu vlnové délky od 400 
do 2000 cm-1. 
 
Příprava fólií pro infračervenou spektroskopii 
Do sušárny vyhřáté na 210 °C byla umístěna lisovací komora. Množství vzorku odpovídající 
asi 0,5 g bylo umístěno mezi dvě teflonové podložky a ty byly umístěny ještě mezi dvě 
kovové destičky. Takto připravený vzorek byl vložen do lisovací komory lisu a ponechán 
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v sušárně po dobu 5 – 6 minut. Po uplynutí požadované doby byla lisovací komora přenesena 
ze sušárny do lisu. Vylisovaná fólie byla ponechána mezi destičkami ještě po dobu dalších 
dvou minut. Po vychladnutí destiček byla fólie sejmuta a použita pro IR spektroskopii. 
 
Kvantitativní stanovení roubovaného IA ve vzorcích IR spektroskopií 
Z analytického spektra v rozsahu 400 – 2000 cm-1 byly vybrány absorpční pásy odpovídající 
funkčním skupinám polypropylenu a anhydrid kyseliny itakonové. Při vlnočtu 1771 cm-1 se 
projevují vibrace C=O skupiny anhydrid kyseliny itakonové. K charakterizaci polypropylenu 
byl vybrán absorpční pás v oblasti vlnočtu 1167 cm-1, který odpovídá vibracím CH3 skupin 
polypropylenu. 
Poměr zastoupení skupin anhydridu ke skupinám polypropylenu byl určován na základě 
plochy pod absorpčním pásem anhydridu ku ploše pod absorpčním pásem polypropylenu. 
Plochy pod píky byly odečítány pomocí funkce integrace plochy softwaru OMNIC. 
Ze závislosti poměru ploch pod zvolenými absorpčními pásy na koncentraci anhydrid 
kyseliny itakonové byla z regresní rovnice kalibrační přímky ( ) 
stanovena neznámá koncentrace anhydrid kyseliny itakonové. Kalibrační křivka měla lineární 




3 VÝSLEDKY A DISKUZE 
 
Tab. 5: Titračně stanovené množství IA v modifikovaném PP  
 
Hodnoty konverze monomeru stanovené acidobazickou  titrací 
vzorek α monomeru (%) 
BS 1 65,3 
BS 2 60,8 
BO 3 47,4 
BO 4 42,1 
GF 5 45,2 
GF 6 56,1 
VA 7 61,3 
VA 8 67,4 
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Obr. č. 6 – IR spektrum, 400 – 200 cm-1, 512 skenů 
PP plněný dřevěnou drtí (směs borovice a smrku) obsahoval 30 wt % plniva, koncentrace IA 
byla 0,5 wt %, hmotnostní poměr iniciátoru (Luperox 101) a IA byl 1,5:1 
 











Obr. č. 7 – IR spektrum, 400 – 200 cm-1, 512 skenů 
PP plněný dřevěnou drtí (borovice) obsahoval 30 wt % plniva, koncentrace IA byla 0,5 wt %, 
hmotnostní poměr iniciátoru (Luperox 101) a IA byl 1,5:1 
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Obr. č. 8: IR spektrum, 400 – 200 cm-1, 512 skenů 
PP plněný skelnými vlákny obsahoval 30 wt % plniva, koncentrace IA byla 0,5 wt %, 
hmotnostní poměr iniciátoru (Luperox 101) a IA byl 1,5:1 










Obr. 9: IR spektrum, 400 – 200 cm-1, 512 skenů 
PP plněný vápencem obsahoval 30 wt % plniva, koncentrace IA byla 0,5 wt %, hmotnostní 
poměr iniciátoru (Luperox 101) a IA byl 1,5:1 
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Obr. 10: IR spektrum, 400 – 200 cm-1, 512 skenů 
Čistý PP      
 
Tab. 6: množství IA v modifikovaném PP stanovené IR spektroskopií 
 
Stanovení konverze monomeru IR spektroskopií 
vzorek PP 1167 (cm-1)  IA 1771  (cm-1) IA/PP α IA (%) 
BS 1 19,736 2,765 0,140 56,5 
BS 2 35,547 4,640 0,131 52,7 
BO 3 35,186 9,779 0,278 110,9 
BO 4 59,786 15,507 0,259 103,6 
GF 5 34,711 5,090 0,147 59,1 
GF 6 31,857 5,210 0,164 65,8 
VA 7 42,225 8,289 0,196 78,7 





Tab. 7:  Porovnání hodnot konverze monomeru při titračním a IR stanovení 
 
Porovnání konverze monomeru pro titrační a spektroskopické stanovení 
α monomeru (%) vzorek 
 titrace IR spektrum 
BS 1 65,3 56,5 
BS 2 60,8 52,7 
BO 3 47,4 110,9 
BO 4 42,1 103,6 
GF 5 45,2 59,1 
GF 6 56,1 65,8 
VA 7 61,3 78,7 
VA 8 67,4 87,5 
 
Na obr. 6 – 9 jsou znázorněna spektra jednotlivých vzorků, v každém obrázku jsou uvedena 
dvě spektra dvou vzorků se stejným plnivem. Stupeň konverze monomeru byl stanoven na 
základě dvou kvantitativních analytických metod: acidobazické titrace a IR spektroskopie. 
Získané hodnoty jsou pro jednotlivá stanovení uvedené v tab. 9. Hodnota konverze monomeru 
u IR spektroskopie byla stanovena z poměru ploch píků IA a PP. Vibrace C=O skupiny 
anhydridu kyseliny itakonové se projevují při 1771 cm-1 a vibrace CH3 skupiny při 1167 cm-1 
u polypropylenu. 
Z porovnání výsledků získaných titrací a výsledků IR spektroskopie je patrné, že titračně 
stanovené hodnoty jsou nižší, než jak tomu je u IR spektroskopie. Jedním z důvodů poklesu 
by mohlo být nedostatečné odstranění plniva ze vzorku v průběhu filtrace, jelikož u všech 
plniv byla brána velikost plniva pod určitý rozměr viz tab. 6. V důsledku nedostatečného 
odstranění plniva mohlo část navážky PP tvořit plnivo, proto by i spotřeba titračního činidla 
byla nižší. 
Rozdíly v intenzitách píků u IR spektroskopie u vzorků se stejnými plnivy mohou být 
způsobeny rozdílnou tloušťkou fólií. 
Jedním z faktorů, které by mohly ovlivňovat konverzi monomeru, je složení plniva. Mezi 
vzorky se stejným plnivem byl také určitý rozdíl v konverzi, který mohl být způsoben 
nehomogenitou plniva. Dále nelze předpokládat, že plnivo bylo ve vzorku distribuováno zcela 
rovnoměrně. Běhěm míchání mohlo dojít ke vzniku aglomerátu plniva ve vzorku. Jelikož IA 
byl přidáván až po promíchání plniva s PP, nemusel se ani IA rovnoměrně rozmíchat do 
celého vzorku, proto mohly ve vzorku vzniknout místa s vyšším nebo nižším stupněm 
konverze IA, než jak bylo určeno. Vzhledem k tomu, že pro IR spektroskopii byla k měření 
použita pouze jedna fólie, nelze toto objektivně posoudit. Ke zhodnocení, jestli se ve směsi 
tvořily aglomeráty, by mohla být využita elektronová mikroskopie (TEM). 
Ve spektrech připravených vzorků se objevovaly některé píky, které u čistého PP chyběly a 
neodpovídaly ani IA. Důvodem výskytu těchto píků může být určitý podíl nečistot vnesených 
do PP s plnivem. Nečistoty se nemusely rozpouštět v horkém xylenu a proto je nebylo možné 
z roztoku oddělit. Dalším důvodem by mohl být vznik vazby mezi PP a některou ze složek 
plniva (např. pryskyřice u dřevěné drti, popř. povrchových modifikátorů skelného vlákna, 
které taky mohou obsahovat složku, jež zlepšuje adhezi plniva). Nejvýraznější odlišnost 
spektra byla u vápence, která mohla být způsobena snížením průhlednosti PP v důsledku 
nedostatečného odstranění plniva. 
Nejnižší konverze monomeru byla po vyloučení výsledků spektroskopické analýzy u vzorků 
plněných dřevěnou drtí – borovice. Snížení stupně konverze může být opět ovlivněno 
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složkami dřeva. Při použití dřevěné drti – směs borovice a smrku – byly hodnoty konverze u 
titračního stanovení od 60,8 do 65,3 %, pro spektroskopické stanovení od 52,7 do 56,5 %. 
U kompozitu plněného skelnými vlákny byla hodnota konverze pro vzorek GF 5 o poznání 
nižší u titračního stanovení ve srovnání se vzorkem GF 6, jehož hodnota byla bližší 
spektroskopickému stanovení. Nejvyšší hodnoty konverze monomeru vykazovaly vzorky 
VA 7 a VA 8, kde bylo jako plniva použito jemně mletého vápence. Stanovení však bylo 
poměrně komplikované. Vápenec se nepodařilo v průběhu titrace zcela odfiltrovat. Snížená 
průhlednost mohla mít za následek zkreslení výsledků, jelikož ve srovnání s ostatními plnivy 
byly hodnoty α výrazně vyšší (61,3 a 67,4 % u titrace, 78,7 a 87,5 % u spektroskopie). 
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 4 ZÁVĚR 
Cílem bakalářské práce bylo posouzení efektivity roubování IA na polypropylen 
v přítomnosti plniv. IA sloužil ve směsi především jako monomer pro reaktivní extruzi 
za vzniku PP-g-IA fungujícího jako kompatibilizátor plniva a PP matrice. Zlepšená adheze 
mezi matricí a plnivem může mít podstatný vliv na mechanické vlastnosti výsledného 
materiálu. 
Experimentální část spočívala v přípravě čtyř typů vzorků kompozitů s roubováním PP 
„in situ“. Efektivita roubování byla posuzována na základě dvou zvolených kvantitativních  
analytických metod, acidobazické titrace a infračervené spektroskopie. Z výsledků je patrné, 
že hodnoty konverze monomeru jsou u titračního stanovení výrazně nižší než u stanovení 
infračervenou spektroskopií. Rozdíl by mohl být způsoben nepřesností při určení barevných 
přechodů v průběhu titrace, kdy barevný přechod nebyl zcela ostrý a bod ekvivalence nebylo 
možné stanovit přesně. Zejména u vzorků s vápencem bylo určení bodu ekvivalence obtížné. 
Nepodařilo se filtrací oddělit veškeré plnivo, a proto zůstal filtrát zakalený, což snižovalo 
kontrast barevného přechodu. Druhou metodou pro stanovení koncentrace naroubovaného IA 
byla infračervená spektroskopie. Konverze monomeru odpovídala hodnotám od 59 do 87 %. 
Dva výsledky stanovení IR spektroskopií bylo nutné vyloučit. Vzorek č. 3 a vzorek č. 4 
s dřevěnou drtí z borového dřeva vykazovaly hodnotu konverze monomeru nad 100 %, 
což není možné. Pozitivní chyba stanovení může být způsobena ostatními složkami dřevěné 
drtě, jako např. pryskyřice, která jistě obsahuje karboxylové kyseliny, případně jejich estery. 
Píky zmíněných skupin mohou být ve stejných oblastech jako píky příslušející IA, 
příp. methylové skupině PP. 
Z hlediska efektivity roubování se nejméně vhodným plnivem jevila dřevěná drť- borovice 
a skelná vlákna. Vysoké hodnoty konverze monomeru byly naměřeny pro vzorky plněné 
dřevěnou drtí – směs borovice, smrk, a vápencem. 
Získané výsledky byly pro předběžné posouzení efektivity roubovací reakce dostačující. 
Z výsledků je patrné, že ačkoliv byly všechny vzorky připraveny metodou „in situ“, konverze 
monomeru dosahovala hodnot od 42 do 67 % při titračním stanovení, což jsou hodnoty 
srovnatelné s roubováním v tavenině bez plniva. Lze předpokládat, že při roubování PP došlo 
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Seznam použitých zkratek 
 
 
PP     polypropylen 
LDPE     nízkohustotní polyethylen 
IA     anhydrid kyseliny itakonové 
MA     anhydrid kyseliny maleinové 
DCP     dikumyl peroxid 
PP-g-IA    anhydrid kyseliny itakonové roubovaný na polypropylen 
PP-g-MA    anhydrid kyseliny maleinové roubovaný na polypropylen 
GF/PP     polypropylen plněný skelnými vlákny 
WF/PP    polypropylen plněný dřevěnou drtí    
RHF     polypropylen plněný práškem z rýžových slupek 
hcPP/CaCO3    vysoce krystalický polypropylen plněný vápencem 
hcPP/talc    vysoce krystalický polypropylen plněný mastkem 
PES     polyester 
FT-IR     Fourierova transformace infračervené spektroskopie 
UV     ultrafialové záření 
wt %     hmotnostní procenta 
vol %     objemová procenta 
MFI     melt flow index – index toku taveniny 
phr     per hundred ratio 
GF15/PA6    polyamid plněný 15 wt % skelných vláken 
GF30/PA6    polyamid plněný 30 wt % skelných vláken 
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